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PROCEDE DE REGENERATION D'UN CATALYSEUR D'HYDROGENATION PROCEDE D'HYDROGENATION 
DE COMPOSES COMPRENANT DES FONCTIONS NITRILES. 

La pr^sente invention concerne un proc6d6 de rege- 
neration d'un catalyseur d'Inydrogenatlon, et des precedes 
d'hydrogenation realises avec un catalyseur comprenant au 
moins ie catalyseur regenere. 

Elle se rapporte plus particuiierement a un procede de 
regeneration des catalyseurs de type Raney utilises dans 
les proc6d6s d'hydrogenation totale ou partlelle de compo- 
ses comprenant des fonctions nitriles en fonctlons amines. 
Ce procede consiste a traiter le catalyseur use par une so- 
lution basique et eventuellement a soumettre egalement ce 
catalyseur a une hydrogenation avant un lavage pour eliml- 
ner les impuretes presentes sur le catalyseur. AinsI, le pro- 
cede de regeneration de I'lnvention permet de recuperer 
jusqu'^ 100% de I'activite catalyseur. 
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PRQCEDE DE REGENERATION D'UN CATALYSEUR D'HYDROGENATION 
PROCEDE D'HYDROGENATiON DE COMPOSES COMPRENANT PES FONCTIONS 

NiTRILES 

5 La presente invention conceme un procede de regeneration d'un catalyseur 

d'hydrogenation, et des procedes d'hydrogenation realises avec un catalyseur 
comprenant au moins le catalyseur regenere. 

Elle se rapporte plus particulierement a un procede de regeneration des 
catalyseurs de type Raney utilises dans les procedes d'hydrogenation totale ou partlelle 

1 0 de composes comprenant des fonctions nitriles en fonctions amines. 

Uhydrogenation des composes comprenant des fonctions nitriles en composes 
amines est mise en oeuvre industriellement depuis tres longtemps. 
AInsI, I'hexamethylene diamine, un compose utilise notamment pour la fabrication du 
polyhexamethylene adipamide appele egalement PA66 et connu sous le nom "Nylon", 

15 est fabrique industriellement par hydrogenation de Tadiponitrile en presence d'un 
catalyseur Nickel de Raney. Ce proced^ est notamment decrit dans le brevet 
US 3 821 305, D'autres procede d^hydrogenation de composes nitriles ou polynitriles en 
composes amines sont decrits dans les brevets US 3 372 195, US 2 287 219, 
US 2 449 036. US 3 565 957, US 3 998 881. US 4 186 146, US 4235 821, 

20 US 4 254 059, WO 95/17 959. 

Ces documents se rapportent a Thydrogenation de differents composes nitriles 
aliphatiques, aromatiques, substitues, insatures 

Ces brevets concement egalement des procedes qui sont mis en oeuvre en 
presence de solvant, de soude et d'ammoniac. lis sont generalement mis en oeuvre 

25 avec des catalyseurs type Raney tels que le nickel de Raney ou le cobalt de Raney. 

La preparation de ces catalyseurs de Raney est decrit depuis tres longtemps, 
et notamment dans le brevet US 1 638 190 et dans J.A.C.S. 54,41 16 (1932). 
Un procede de preparation a partir d'alliage nickel, molybdene, aluminium est decrit 
dans le brevet US 2 948 887, 

30 II a egalement ete propose des catalyseurs d'hydrogenation type Raney a effet 

catalytique ameliore par dopage avec d'autres elements metalliques. Par exemple, 
le brevet US 4 153 578 decrit un catalyseur Nickel de Raney comprenant du molybdene, 
Ce catalyseur est notamment utilise pour la reduction des aldehydes en alcools. 
II a egalement ete propose des precedes d'hydrogenation de composes 

35 polynitriles par reduction de certalnes fonctions nitriles pour produire des imposes 
comprenant des fonctions nitriles et amines. Une application developpee est 
I'hydrogenation partielle. appelee hemihydrogenation de dinitriles aliphatiques tels que 
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Tadiponitrile en aminonitriles tels que raminocapronitrile. Ainsi, le brevet US 4 389 348 
decrit rhemihydrogenation de dinitrile en omega-aminonitrile par I'hydrogene, en milieu 
soivant aprotique et ammoniac et en presence de rhodium depose sur un support 
basique. Le brevet US 5 151 543 decrit I'hemihydrogenation de dinitriles en aminonitriles 
5 dans un soivant en exces molaire d'au moins 2/1 par rapport au dinitrile, comprenant 
■'ammoniac liquide ou un alcanol contenant une base minerale en presence d'un 
catalyseur type Nickel de Raney ou cobalt de Raney. 

De meme, la demande de brevet WO 93/16 034, d6crit un proc§d§ 
d'li6mihydrog6nation de Tadiponitrile en aminocapronitrile en presence de catalyseur 
1 0 Nickel de Raney d'une base et d'un complexe d'un m§tal de transition. 

Dans les documents cites, le probldme de la diminution de consommation de 
catalyseur soit par une meilleure recuperation, soit par recyclage n'est pas envisage. 

La recuperation du catalyseur d'hydrog^nation est envisag^e dans le cas de 
I'hydrogenation complete par le brevet US 4 429 159 qui decrit un proc§d§ de 
1 5 pretraltement du catalyseur Nickel de Raney par un carbonate pour diminuer 

I'entralnement de celul-cl dans le flux d'hexam§thyl6ne diamine. Le catalyseur ainsi 
recup§r§ peut etre recycle apres lavage avec de I'eau, en melange avec un catalyseur 
neuf, 

II a egalement ete decrit des precedes de regeneration des catalyseurs utilises 

20 dans des procedes d'liemihydrogenation dans les demandes de brevets WO 97/37964 
et WO 97/37963. Les catalyseurs sent traites par un flux d'hydrogene a une 
temperature comprise entre 150 et 400°C, en absence de tout liquide ou soivant. 
Les catalyseurs apres regeneration par traitement a Thydrogene sont laves par de I'eau 
jusqu'a pH neutre et eventuellement conditionnes par de I'ammoniac liquide. 

25 Ces procedes de regeneration mettent en oeuvre un traitement a temperature elevee 
qui peut provoquer un frittage partiel du catalyseur. En outre, ces procedes ne 
pemnettent pas de recuperer une activite catalytique totale notamment quand le precede 
d'hydrogenation des composes nitriles est realise en milieu liquide et plus 
particulierement en presence d'un compose basique. 

30 Un des buts de la presente invention est de proposer un precede de regeneration 

d'un catalyseur d'hydrogenation du type catalyseur de Raney pemiettant de recuperer 
une activite sensiblement equivalente a cede d'un catalyseur neuf. 

A cet effet, I'invention propose un precede de regeneration d'un catalyseur de type 
catalyseur de Raney d'hydrogenation totale ou partielle des fonctions nitriles en 

35 fonctions amines de composes organiques caracterise en ce qu'il censiste a melanger le 
catalyseur use separe du milieu reactionnel d'hydrogenation, avec une solution aqueuse 
d'un compose basique presentant une concentration en anion superieure a 0,01 mol/l, 
a maintenir le melange a une temperature inferieure e 130'C, puis ii laver le catalyseur 
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traite par de Teau ou une solution aqueuse basique jusqu'a un pH final des eaux de 
lavage compris entre 12 et 13, 

Selon une autre caracteristique preferentielle de rinvention, le precede de 
regeneration du catalyseur peut comprendre une hydrogenation de celui-d mis en 
5 oeuvre par traitement du catalyseur sous atmosphere d'hydrogene a une temperature 
inferieure a 130''C. 

Selon rinvention, la mise sous atmosphere d'hydrogene du catalyseur peut etre 
realisee avant le malntien en temperature du melange catalyseur use/solution basique. 
Dans ce cas, le traitement basique et Thydrogenation du catalyseur use sont realises 
10 simultanement 

Dans un autre mode de realisation, Thydrogenation du catalyseur est realise avant 
I'etape de melange avec la solution aqueuse basique. Enfin, il est egalement possible 
de soumettre a Tetape d'hydrogenation. le catalyseur traite par une solution basique et 
eventuellement lave. 

15 D'un point de vue 6conomlque et de simpllcite de mise en oeuvre, le precede 

consistent a realiser simultanement le traitement par une solution basique et 
hydrogenation est prefere. 

Les differentes caracteristiques et definitions des produits ou conditions 
operatoires decrites ci-apres sont applicables a tous les modes de realisation cites 

20 ci-dessus. 

Le procede de regeneration de invention peut-etre realise en discontinu ou en 
continu. 

Le procede de rinvention pemnet une regeneration du catalyseur d'hydrogenation 
ou d'hemihydrogenation a basse temperature evitant ainsi une deterioration du 

25 catalyseur, plus particulierement une diminution de I'effet dopant des elements 
metalllques contenus dans le catalyseur de Raney. 

Selon rinvention, les catalyseurs pouvant etre regeneres par le procede decrit 
ci-dessus sont les catalyseurs type Raney tel que, par exemple le Nickel de Raney, 
le cobalt de Raney. Ces catalyseurs peuvent comprendre avantageusement un ou 

30 plusieurs autres elements, souvent appeles dopants, tels que par exemple le chrome, 
le titane, le molybdene, le tungst6ne, le manganese, le vanadium, le zirconium, le fer, 
le zinc et plus generalement les elements des groupes IIB, IVB, IIIB, VB, VIB, VIIB, 
et VIII de la table periodique de Mendeleev. Pamni ces elements dopants, le chrome, 
le fer et/ou le titane. ou un melange de ces elements sont consideres comme les plus 

35 avantageux et sont presents habituellement a une concentration ponderale (exprimee 
par rapport au metal nickel ou cobalt de Raney) inferieure a 10 %, de preference 
inferieure a 5 %. 
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Les catalyseurs de Raney comprennent souvent des traces de metaux presents 
dans I'alliage utilise pour la preparation desdits catalyseurs. Ainsi, raluminium est 
notamment pr6sent dans ces catalyseurs. 

Selon une caracteristique preferentielle de I'inventlon, la solution aqueuse basique 
utilis§e pour traiter le catalyseur est une solution d'une base alcaline ou de 
rammoniaque, De pr§f©rence, le compose basique presente une solubilite dans I'eau 
Slev^e. 

A titre de composes basiques convenables, on peut citer la soude, la potasse, 
I'hydroxyde de lithium ou de cesium. 

Avantageusement, la concentration en anions de cette solution basique est 
comprise entre 0,01 N et 10 N, de preference comprise entre 0,02 N et 7 N. 

La concentration pond6rale du catalyseur dans la solution basique est comprise 
entre 5 et 30 % par rapport au milieu riactionnel. 

Dans les variantes comprenant un traitement par I'hydrogdne, le milieu r6actionnel 
est soit constitue de la solution basique et du catalyseur tel que decrit pr6c6demment, 
soit du catalyseur us§ seul. ou du catalyseur trait§ par la solution basique et 
eventuellement lav§. Le r6acteur est mis sous une presslon partielle d'hydrog^ne, 
avantageusement superieure a 10^ pa. 

Le milieu reactionnel est ensuite chauff6 a une temperature inferieure d IZO'C, 
de preference comprise entre lOOX et ISCC pendant une dur6e determln^e par 
I'experience et un etaionnage prealable du procede. Cette durie est de Tordre de 
quelques heures, avantageusement comprise entre 1 heure et 10 heures. 

Pour pennettre un echange avec I'hydrogene contenu dans le reacteur, le milieu 
reactionnel est avantageusement agite. Bien entendu, d'autres precedes d'alimentation 
de I'hydrogene, tels que barbotage, colonne a remplissage pourraient etre utilises pour 
la realisation de ce traitement sans sortir de {'invention. Toutefois, un des avantages du 
procede de I'invention est de pemnettre d'obtenir un traitement efficace avec un 
rendement de regeneration eleve sans necessite des precedes complexes pour 
favoriser le contact de I'hydrogene et du catalyseur. 

Apres avoir §t6 traite par une solution basique et eventuellement subi une 
hydrog6nation, le catalyseur est soit extrait du milieu soit concentre dans ce milieu par 
les techniques habituelles de concentration ou separation telles que, par exemple, 
filtration. d6cantation, centrifugation, evaporation ou analogues. Le catalyseur ainsi 
separ6 ou concentr6 est soumis k une ^tape de lavage pour eliminer partiellement la 
solution basique et 6galement toutes les impuretes et composes qui limitent I'activite du 
catalyseur. 
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Ce lavage peut etre effectue soit par de I'eau soit par une solution basique diluee, 
En effet, le lavage permet d'eliminer toutes les impuretes mais doit maintenir le pH du 
catalyseur a une valeur superieure ^ 12, avantageusement compris entre 12 at 13, 
Ce pH est controle par la mesure de celui des eaux de lavages. 
5 Ainsi, dans un mode de realisation prefere, notamment quand le procede de 

regeneration est realise en continu, la solution de lavage est une solution basique de 
concentration comprise entre 0,01 Net 0,1 N. 

Le catalyseur ainsi regenere peut dtre utilise soit seul, soit en melange avec un 
catalyseur neuf dans les precedes d'hydrogenation de composes comprenant des 
10 fonctions nitriles, 

Uinventlon a egalement pour objet un procede d'hydrogenation de composes 
comprenant au moins une fonction nitrile en composes amines tel que d6crit, 
par exemple, dans la demande de brevet WO 95/19 959. 

Ce procede consiste brievement a ajouter le compose nitrile dans un milieu 
15 reactionnel selon une concentration ponderate comprise entre 0,001 % et 30 % par 
rapport au poids total du milieu reactionnel. 

Le milieu reactionnel est un milieu liquide qui contient au moins un solvant. 
Ce milieu reactionnel contient avantageusement de I'eau dans une quantite de 
preference inferieure ou egale a 50 %, preferentiellement comprise entre 0,1 et 15 % en 
20 poids. 

En complement a Teau, un solvant du type alcool et/ou amide peut etre prevu tels 
que le methanol, Tethanol, le propanol, Tisopropanol, le butanol, les glycols, des polyols, 
le dimethylformamide ou le dimethylacetamide. Ce solvant, quand I'eau est presente, 
represente deux a quatre parties en poids par partie d'eau presente. 
25 Dans un mode de realisation prefere, le milieu reactionnel comprend egalement 

I'amine dont la preparation est visee par le procede d'hydrogenation. Ainsi, dans le cas 
de I'hydrogenation de Tadiponitrile en hexamethylene diamine, le procede est realise en 
presence d'hexamethylene diamine. 

La concentration ponderale en amine est comprise entre 50 % et 99 % en poids 
30 par rapport au poids total du solvant du milieu reactionnel. 

Le milieu reactionnel comprend avantageusement un compose basique quand le 
catalyseur est du type Raney, 

Cette base est presente a une concentration superieure a 0,1 mol/kg de 
catalyseur, de preference enti"e 0,1 et 10 mol/kg. 
35 La reaction d'hydrogenation est realisee en maintenant dans I'enceinte une 

pression en hydrogene convenable c'est-S-dire comprise avantageusement entre 0,10 
et 10 MPa, et une temperature du milieu reactionnel inferieure a 150°C, de preference 
inferieure ou egale a lOO'^C, 
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Le precede ci-dessus est donne a titre ^illustration, L'invention peut egalement 
s'appliquer a d'autres precedes dans lesquels Thydrogenation est realisee en presence 
d'ammoniac par exemple. 

L'invention a egalement pour objet un procede d'hemihydrogenation de composes 
5 comprenant au moins deux fonctions nitriles dans lesquels au moins une fonction nitrile 
est reduite en fonction amine. 

De tels precedes sont notamment utilises pour la synthese de composes 
aminonitriles qui par hydrolyse cyclisante donnent des lactames. Ces lactames sont des 
monomeres pour la fabrication d'homopolyamides. 
10 Ainsi. une des applications industrialisees est la fabrication du caprolactame, 

monomere du polyamide 6, obtenu par hemihydrogenation de Tadiponitrile en 
aminocapronitrile et hydrolyse cyclisante de ce compose en caprolactame. 

Ce procede est notamment decrit dans les demandes de brevet WO 93/16 034, 
WO 93/12 073, US 4 248 799, Ce procede utilise comme catalyseur un Nickel de 
15 Raney, 

Ainsi, dans ce procede, I'adiponitrile est ajoute dans un milieu reactlonnel 
comprenant une base alcaline et/ou de Pammoniaque, de Thydrogene, un catalyseur 
Nickel de Raney et un complexe d'un metal de transition. Le milieu reactionnel peut 
contenir un solvant tel qu'un alcool. 
20 Le catalyseur est soit disperse dans le milieu reactionnel, solt supporte sur un lit 

fixe. 

Dans un autre mode de realisation le catalyseur de Raney (nid^el ou cobalt) peut 
etre traite avec un alcanolate alcalin, la reaction d'hydrogenation pouvant etre realisee 
en absence d'eau et en presence d'un solvant aprotique tel que le tetrahydrofuranne. 
25 la dioxane, les diamines aliphatiques, les alcools ou les ethers. 

Le procede d'hemihydrogenation peut egalement etre realise en utilisant un 
catalyseur de Raney tel que le Nickel de Raney comprenant un element dopant tel que 
defini precedemment. 

Dans ce procede, le milieu d'hydrogenation comprend de Teau a raison d'au moins 
30 0,6 % en poids par rapport a la totalite des composes liquides du milieu reactionnel, 
de raminonitrile et/ou de la diamine fomnees par I'hydrogenation, et du compose nrtrile 
non transforme, Le milieu reactionnel comprend egalement une base minerale forte, 
d savoir un hydroxyde alcalin present a une concentration de 0,1 mol/kg a 3 mol/kg de 
catalyseur. 

35 Dans ces precedes, les catalyseurs peuvent etre constitues par un melange de 

catalyseur neuf et de catalyseur regenere selon le procede de l'invention. On peut 
egalement utiliser uniquement un catalyseur regenere. 
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Les composes nitriles pouvant etre reduits totalement ou partiellement par les 
procedes de Tinvention sont, a titre d'exemple, les composes alpha - omega dinitriles 
comportant une chaine aliphatique lineaire ou ramifiee de 1 a 12 atomes de carbone 
tels que radiponitrile, le methylglutaronitrile, I'ethylsuccinonitrile, le malononitrile, 
5 le succinonitrile, le glutaronitrile ou un melange de ces composes. 

De maniere generate, les catalyseurs pouvant etre regeneres par le procede de 
rinvention sont avantageusement utilises en association avec un compose basique 
dans les procedes d'hydrogenation des composes nitriles. 

D*autres avantages, details de rinvention apparaitront plus clairement au vu des 
10 examples donnes ci-dessous uniquement ^ titre indicatif sans effet limitatif. 

Exemple 1 : Regeneration d'un catalyseur Ni de Raney utilise dans un procede 
d'hydrogenation de radiponitrile (ADN) en hexamethylene diamine (HMD) 

15 Uhydrogenation de radiponitrile (AdN) est realisee a Taide d'un catalyseur a base 

de Nickel de Raney 50 (dope a 1 ,8 % de Cr et 1 % de Fe) en presence d'un hydroxyde 
alcalin tel que KOH et/ou NaOH, selon le procede decrit dans le brevet WO 95/17 959. 

Quand Tactivite du catalyseur n'est plus satisfaisante pour une exploitation 
conrecte du procede d'hydrogenation de radiponitrile, celui-ci est separe du milieu 
20 reactionnel pour §tre regener6 selon le procede de rinvention. Le catalyseur traite dans 
le present exemple a une activite egale a 30% de I'activite du catalyseur neuf. 

Uactivite des catalyseurs est detemninee par le test catalytique standardise 
suivant: 

On preleve environ 1 a 2 g de bouillie de Ni Raney, que ron lave 6 fois avec 50 ml 
25 d'eau distillee. On pese exactement 0,40 g de catalyseur dans un pycnometre. Le dit 
catalyseur est introduit dans un autoclave de 150 ml en acier inoxydable muni d'un 
systeme d'agitation, d'un systeme de chauffage, de moyens d'introductlon d'hydrogene 
et de reactifs et de moyens de mesure et de controle de la temperature et de la 
pression. Avec le catalyseur, on entraine aussi environ 0,4 g d'eau (cette quantite est 
30 prise en compte dans la composition ponderale des 42 g de solvant reactionnel 
compose de 90 % d'HMD et de 10 % d'eau). On charge dans rautoclave sous 
atmosphere d'argon I'HMD, I'eau et de la potasse (a raison de 0,05% en poids du 
melange reactionnel soit 0,8 mol KOH/kg Ni). L'autoclave est purge a I'azote et a 
I'hydrogene. II est ensuite chauffe a 80X et maintenu sous 25 bar d'hydrogene par 
35 I'intermediaire tf une reserve d'hydrogene, On met en route le systeme d'enregistrement 
de la pression d*hydrogene dans la dite reserve et on injecte rapldement 6 g d'AdN, 
Uhydrogenation est suivie jusqu'a la fin de la consommation d'hydrogene. 
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La Vitesse initiale d'hydrogenation obtenue avec les catalyseurs uses et regeneres 
sont comparees a celle obtenue avec le Ni Raney 50 neuf, et Tactivite un catalyseur 
est donnee par la formule suivante : 

, , , Vitesse initialeavecle catalyseur 

5 Activite du catalyseur = — rm TTTr;. 77: 7 1 ^0 

Vitesse imtialeavec le Ni Raney SOneuf 

Le catalyseur use ci-dessus est melange avec une solution de soude 6N pour 
obtenir un melange de composition massique suivante : Ni / NaOH 6N 18 / 82. 

Ce melange est charge dans un ballon de 500 ml et agite pendant 3 h a reflux k 
10 105 "C. 

Le catalyseur est ensuite lav^ a Teau jusqu'a un pH egal k environ 12,5 pour eviter 
la precipitation des aluminates de sodium sous forme de triliydroxydes d'aluminium, 
pour eviter une desactivation du catalyseur pendant le stockage. Le pH est contr6le par 
mesure du pH des eaux de lavage. 
15 Uactivite du catalyseur pour la fabrication de HMD qui etait de 30% est egale 

apres regeneration, a 90%. 

Exemple 2 : Regeneration d'un catalyseur Ni de Raney utilise dans un precede 
d'liemihydrogenation de l*Adiponitrile (ADN) en aminocapronitrile (ACN). 

20 

Le catalyseur utilise dans un precede d'hemihydrogenation de radiponitrile en 
aminocapronitrile reaiisee selon les conditions decrites dans le brevet WO 93/16 034 est 
un Nickel de Raney identique a celui decrit dans I'exemple 1. 

Le catalyseur use recupere presente une activite egale a 10% de celle d'un 
25 catalyseur neuf. 

Ce catalyseur est melange avec une solution de soude 0,05N pour obtenir un 
rapport ponderal Catalyseur use / phase liquide egal a 20/80, 

Ce melange est introduit dans un autoclave en acier inoxydable de 1 ,3 1 equipe de 
fafon similaire a Tappareil de 150 ml decrit precedemment. 
30 Le reacteur est pressurise S 20 bar avec de Thydrogene, agite a 500 tr/min et 

chauffe h 120°C. Un transfert gaz/liquide eleve n'est pas necessaire etant donne que la 
solubilite de Thydrogene dans les conditions de regeneration est suffisante, Apres 1 h a 
120*^0, le reacteur est refroidi rapidement sous hydrogdne et le melange liquide/solide 
soutire. 

35 Le catalyseur est ensuite lave en continu par une solution de NaOH 0,05 N. 

Uactivite du catalyseur avant regeneration est de 10 %, apres regeneration cette 
activite est equivalente a celle du catalyseur neuf soit environ 100 %. 
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Exemple 3 : Regeneration d'un catalyseur Ni de Raney utilise dans un precede 
d'hydrogenation de rAdiponitrile (ADN) en hexamethylene diamine (HMD) 

Le catalyseur use de I'exemple 1 a ete soumis a une regeneration selon le 
5 precede decrit a Texemple 2, la solution de soude ayant une concentration de 3N au lieu 
de 0.05N. 

L'activite du catalyseur regenere est equivalente a ceile du catalyseur neuf, 

Exemple 4 : Regeneration d'un catalyseur Ni de Raney utilise dans un precede 
10 d'hemihydrogenation de I'Adiponitrile (ADN) en aminocapronltrile (ACN) et 
hexamethylene diamine 

Les catalyseurs utilises dans un procede d*hydrogenation de radiponltrile en HMD 
et ACN tel que decrit dans le brevet US 5 151 543 sont regeneres selon le procede 
1 5 decrit ^ Texemple 2 ci-dessus. 

Les catalyseurs uses provenant de la synthese de TACN et de la synthese de 
HMD dont Tactivite est respectivement de 30% et 10% presentent, aprds regeneration, 
une activite egale a celle des catalyseurs neufs. 
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REVENDICATIONS ' 

1 - Procede de regeneration de catalyseurs de type catalyseur de Raney 
d'hydrogenation totale ou partielle des fonctions nitriles en fonctions amines de 

5 composes organiques, caracterise en ce qu'ii consiste a melanger le catalyseur use 
extrait du milieu reactionnel avec une solution aqueuse d'un compose basique 
presentant une concentration en ions basiques superieure a 0,01 mol/l, a maintenir le 
melange a une temperature Inferieure a ISOX. puis a laver le catalyseur trarte par de 
I'eau ou une solution basique avec un pH final des eaux de lavage compris entre 12 et 
10 13. ! 

2 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la solution aqueuse ' 
basique est une solution de base alcaline, de Fammoniaque. I 

15 3 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la solution aqueuse 

basique est une solution de soude rfhydroxyde de lithium, d'hydroxyde de cesium. 

4 - Procede selon Tune des revendications 1 a 3. caracterise en ce que le lavage \ 
est effectue par une solution de soude de concentration comprise entre 0,01 N et O.IN 

20 

5 - Procede selon Tune des revendications 1 a 4, caracterise en ce que le 
catalyseur use, le catalyseur traite par une solution basique et eventuellement lave, 

ou le melange catalyseur use/solution aqueuse basique avant ou apres maintien a une 
temperature inferieure a 130"C. est mis sous atmosphere d'hydrogene et porte a une 
25 temperature inferieure a 130''C. 

I 

6 - Procede selon la revendication 5, caracterise en ce que le melange contenant 
le catalyseur a traiter est agite, 

30 7 - Procede selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce que le 

procede de regeneration est realise en continu, ou discontinu. 

8 - Proc6d6 selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce que la 
concenfration ponderale en catalyseur us§ dans le melange catalyseur/solution basique 
35 est comprise entre 5 % et 30 % par rapport au melange. 
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9 - Procede selon Tune des revendications 1 a 8, caracterise en ce que (e 
catalyseur de type metal de Raney est choisi dans le groupe comprenant le nickel de 
Raney, le cobalt de Raney. 

10 - Procede selon Tune des revendications 1 a 9, caracterise en ce que le 
catalyseur de Raney comprend un element dopant constitue par un element des 
groupes IIB, IVB, IIIB, VB, VIB, VIIB et VIII de la table periodique de Mendeleev. 

11 - Proced§ selon la revendication 10, caracterise en ce que I'element dopant est 
choisi dans le groupe comprenant le titane, le chrome, le zirconium, le vanadium, 

le molybdene, le manganese, le zinc, le tungstene, le fer. 

12 - Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que le 
catalyseur est utilise en assodation avec un compose basique dans les reactions 
d'hydrogenation. 

13 - Precede d'hydrogenation de composes comprenant au moins une fonction 
nitrile en composes amines, caracterise en ce qu'il utilise un catalyseur comprenant 
jusqu*a 100 % en poids de catalyseur regenere selon I'une des revendications 1 a 12. 

14 - Procede d'hemihydrogenation de composes comprenant au moins deux 
fonctions nitriles en composes aminonitriles, caracterise en ce qu'il utilise un catalyseur 
comprenant jusqu'a 100 % en poids de catalyseur regenere selon Tune des 
revendications 5 a 12. 

15 - Procede selon la revendication 9 a 14, caracterise en ce que le compose 
comprenant des fonctions nitriles est choisi dans le groupe comprenant les composes 
alpha - omega dinitriles comportant une chaine aliphatique lineaire ou ramifiee de 1 a 
12 atomes de cariDone tels que I'adiponitrile, le methylglutaronitrile, I'ethylsuccinonitrile, 
le malononitrile, le succinonitrile, le glutaronitrile ou un melange de ces composes. 
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